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Controle en referentietaken voor de kwaliteitscontrole op de Melkcon-
trolestations t.b.v. het Centraal Orgaan voor Melkhygiene 
Onderwerp: 
Vergelijking van twee screeningsmethoden voor het aantonen van sulfa-
methazine- of dapsonresiduen in boerderijmelk 
Doel: 
Vergelijkend onderzoek naar het detectieniveau van sulfamethazine e n 
dapson uitgevoerd met de zg. buismethode en de DELVO- SP test. 
Samenvatting: 
Met behulp van een aantal melkmonsters met sulfamethazine- of dapson-
residuen is op de vier melkcontrolestations en het RIKILT vergelijkend 
onderzoek verricht met beide methodes. In dit rapport zijn de bevin-
dingen van de deelnemende laboratoria verwerkt. 
Conclusie: 
Uit dit onderzoek blijkt geen groot verschil tussen de beide methodes. 
Een methode lijkt iets gevoeliger voor sulfamethazineresiduen terwijl 
de andere methode iets gevoeliger lijkt voor dapsonresiduen. Indien 
het Centraal Orgaan grenzen aangeeft bij welke concentraties met vol-
doende zekerheid gescreend moet worden zijn beide methodes goed br uik-
baar bij het onderzoek van sulfaresiduen in boe r derijmelk. 
Verantwoordelijk: N.J.G. Broex 
Samenstellers/medewerkers : G.J.M. Loeffen, G.A. Herdmuller, 
N. J.G .Broex $1 Projectleider: N.J ~oex 
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1. Inleiding 
Bij de screening van sulfaresiduen in boerderijmelk worden op de melk-
controlestations momenteel twee methodes toegepast nl. de door het 
Centraal Orgaan voor Melkhygiene voorgeschreven buismethode en de in 
de handel verkrijgbare DELVO-SP test. De bevestiging van de eventuele 
verdachte monsters wordt op alle melkcontrolestations uitgevoerd met 
de buismethode. 
Omdat uit enig beperkt crienterend onderzoek was gebleken dat de ge-
voeligheid voor met name dapson voor beide methodes verschillend zou 
zijn is na overleg met de Advies Commissie van het Centraal Orgaan 
voor Melkhygiene besloten een vergelijkend onderzoek uit te voeren met 
de vier betrokken melkcontrolestations en het RIKILT. 
In dit rapport zijn de bevindingen verwerkt van de vijf onderzoekin-
stellingen nadat zij elk ca. 80 onbekende sulfamethazine- of 
dapsonresiduen bevattende melkmonsters hebben onderzocht met de beide 
methodes. 
2 . Monstermateriaal 
Zoals te doen gebruikelijk is bij de ringonderzoeken voor de identifi-
catie van bacteriegroeiremmende stoffen in boerderijmelk werden ook nu 
aan hoeveelheden steriele volle melk diverse concentraties sulfametha-
zine of dapson toegevoegd. Na zorgvuldig mengen werden de oorspronke-
lijke hoeveelheden in porties van 10 ml verdeeld . 
Twee weken achter elkaar werd ee n serie onbekende monsters met sulfa-
residuen aan de melkcontrolestations aangeboden. 
Concentraties : 
Sulfamethazine werd gemengd in concentraties van 0.4, 0.6, 0.8, 1.0, 
1.6 en 2.0 ug/ml. Totaal 33 monsters. 
Dapson werd gemengd in concentraties van 0.011, 0.022, 0 .027, 0.042, 
0.054, 0.064 en 0 .084 ug/ml. Totaal 40 monsters. 
De monsters werden naar de melkcontrolestations verstuurd en op de dag 
van ontvangst in onderzoek genomen. 
3. Onderzoek 
De deelnemende laboratoria was verzocht de monsters, onafhankelijk van 
e lkaar , met be ide me thodes t e onde r zoeke n. 
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Hethode 1. 
Buismethode geheel conform het voorschrift van het Centraal Orgaan 
voor He lkhygiene. 
Methode 2. 
In de handel verkrijgbare DELVO-SP test (om enig minimaal verschil in 
batch te voorkomen werden doo r Gist-Brocades, voor deze verge lijking, 
t es tplaten beschikbaar gesteld uit een batch). 
4 . Res ultaten 
In tabe l 1 en 2 zijn per me thode en per dee lnemer aangegeven het aan-
tal malen dat het aanwezige s ulfamethazine of dapson nie t werd aange-
toond . 
Doo r het vergelijken van percentages met de toets van Fisher blijkt 
uit de t a be llen het volgende . 
Tabel 1. Dapson 
De deelnemer onder code A toont met me thode 1 lagere gehalten aan dan 
met methode 2, de deelnemers onde r code B e n R hebbe n dezelfde tendens 
maar dit i s sta tistisch niet aangetoond. Deelnemer onder code C vindt 
met beide methodes hetzelfde e n deelnemer onder code D toont gemiddeld 
gezien met beide methodes geen verschil aan , maar vindt met methode 1 
de hogere gehaltes vaker niet dan de ande r e dee lne mers . 
Tabel 2. Sulfamethazine 
Deelnemer onder code D toont met methode 2 l agere gehalten aan dan met 
methode 1; hoewe l bij de andere dee lnemers (me t uitzondering van dee l-
nemer onder code B) deze t ende ns ook aam.;rezig is, is dit statistisch 
niet aangetoond. 
Deelnemer onder code D kan met methode 1, de lagere gehaltes, minder 
goed aantone n dan de andere deelnemers. 
5. Conclusies 
Het beide methoden wordt 0.04 ug/ml dapson goed aangetoond. 
De zg . buis me thode, volge ns GOH-voorschrift, is voo r de lagere concen-
traties dapson iets ge voeli ger da n de DELVO-SP t es t. 
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0.02 ug/ml of meer dapson ,.,ordt met de buismethode door de deelnemers 
onder code A, B en R voor 100% en de deelnemers onder code C voor 94% 
en D voor 88% aangetoond, bij de DELVO-SP test variMren deze 
percentages tussen 94% en 85%. 
Het beide methodes \oJordt 1.0 ug/ml sulfamethaz i ne goed aangetoond. 
De DELVO-SP test is voor de lagere concentraties sulfamethazine iets 
gevoeliger dan de buismethode. 
0.5 ug/ml of meer sulfamethazine '"ordt met de buismethode door de 
deelnemer onder code D voor 75% e n door de overige deelnemers tussen 
89-100% aangetoond, bij de DELVO-SP test is dit voor de deelnemers on-
der code A, B en C, 100% en voor de deelnemers onder code R en D, 96%. 
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Tabel 1. 
Dapson, aantal malen niet aangetoond. n=40. 
t-ie thode 1. 
Totaal 6x 6x 5x 6x 5x óx 6x tot 
aantal 
Gehalte 
in ug/ml o. 011 0.022 0.027 0.042 0 . 054 0.064 0 . 080 > 0 . 020 
Lab. 
A 3 3 
B 3 3 
c 6 L 1 8 2 
D 1 2 1 1 5 4 
R 3 3 
Tot. 16 3 1 0 1 0 1 22 6 
(53,3%) (10 ,0%) (4,0%) ( 0, 0%) (4,0%) (0%) (3 ,3%) (11,0%) (3.5%) 
Tot. 
aantal 
anal. 30 30 25 30 25 30 30 200 170 
Hethode 2 
Totaal 6x 6x 5x 6x 5x 6x 6x tot 
aantal 
Gehalte 
in ug/ml o.o 11 0.022 0.027 0. 042 0.054 0.064 0.080 > 0 . 020 
Lab. 
A 6 3 1 lt 5 
B 4 2 6 2 
c 6 3 1 10 4 
D 4 3 1 1 9 5 
R 6 2 1 9 3 
Tot . 26 11 6 1 0 1 0 45 19 
(86,7%) (36,7%) (24,0%) (3,3%) (0 ,0%) (3,3%) (0,0%) (22,5%) (11,1%) 
Totaal 
aantal 
anal. 30 30 25 30 25 30 30 200 170 
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Tabel 2 
Sulfamethazine, aantal malen nie t aangetoond . n=33 
Hethode 1 
Totaal 5x 6x 6x 6x 6x L,x tot 
aantal 
Gehalte 
in ug/ml 0.4 0.6 0.8 1.0 1. 6 2. 0 > 0 . 5 
Lab. 
A 4 4 
B 0 
c ,, 1 1 6 2 
D 4 2 2 3 11 7 
R 5 2 1 8 3 
Tot. 17 5 4 3 0 0 29 12 
( 68,0%) (16, 7%) (13,3%) (10, 0%) (0,0%) (0,0%) (17 , 6%) (8.6%) 
Tot. 
aantal 
anal. 25 30 30 30 30 20 165 140 
Hethode 2 
Totaal 5x 6x 6x 6x 6x 4x tot 
aantal 
Gehalte 
in ug/ml 0 .4 0 . 6 0 .8 1.0 1.6 2. 0 > 0 . 5 
Lab. 
A l 1 
B 2 2 
c 3 3 
D 1 1 1 
R 4 1 5 l 
Totaal 10 2 0 0 0 0 12 2 
(40,0%) (6,7%) (0,0%) (0,0%) (0,0%) (0,0%) (7 , 3%) (1.4%) 
Totaal 
aantal 
anal. 25 30 30 30 30 20 165 148 
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